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ВВЕДЕНИЕ
Современные глобальные проблемы экологии и производства требуют дальнейшего повышения эффективности методов элементного анализа. Особенно остро стоит проблема экспресcной, но вместе с тем правильной оценки загрязнения окружающей среды, вызванного антропогенными факторами.  Несмотря на достаточно разработанную теорию, остаётся насущной проблема контроля окружающей среды на предмет содержания тяжелых металлов с помощью методов, исторически оправдавших себя и надёжных. Атомно-абсорбционный анализ является одним из наиболее широко применяемых методов. Он удобен и сравнительно лёгок в реализации, обладает хорошей воспроизводимостью результатов и широким спектром методик. Всё вышесказанное позволяет рекомендовать, в первую очередь, именно этот метод при необходимости определения элементного состава образцов. 
Атомно‑абсорбционный спектрометр (ААС) С-600 (производства АО "СЕЛМИ")  с электротермическим атомизатором предназначен для  элементного анализа  жидких и сухих проб [1]. Возможность определения следовых количеств элементов в сухих образцах, если их можно перевести в порошкообразное состояние и они легко поддаются озолению, бесспорно следует отнести к достоинствам спектрометра. В настоящей статье авторами предпринята попытка исследовать возможности ААС С‑600 при проведении элементного анализа именно сухих проб.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Измерения проводили в совместной лаборатории отдела аналитической химии Высшей технической школы Дармштадта (Германия). Используя результаты, изложенные в работе [2],  определяли содержание элементов Cd и Pb. Приоритет вышеупомянутым элементам отдан в основном по двум причинам, во‑первых, они хорошо измеряются спектрометром С‑600, во‑вторых – входят в число  наиболее токсичных веществ. Как сухие пробы использовали NBS стандарты. Измерения проводили, используя часть проб для калибровки, а часть как неизвестные. Таким образом измеряли оба стандарта, а также, где один, под номером 1577, "Bovine Liver" – материал животного происхождения (печень крупного рогатого скота) взят как калибровочный, а второй, под номером 1571, "Orchard Leaves", растительного происхождения (листья плодовых деревьев) как неизвестный. Содержание свинца в 1577-м калибровочном образце 0,135 мкг/г; кадмия – 0,44 мкг/г. 
Подготовка пробы заключалась во взвешивании сухих порошкообразных стандартов порциями по 2-10 мг (1577) для калибровки и 5 мг (1571) для анализа. Пробу атомизировали в чашке с включенным корректором фона. Калибровочную кривую строили, используя метод наименьших квадратов. Полученные результаты измерений приведены в табл. 1, где C – среднее значение концентрации; C – среднее квадратическое отклонение; max – результаты по максимальному значению пика сигнала; sum – результаты по площади под пиком.









Параллельно с измерениями сухих проб на ААС С-600 проводился анализ тех же элементов в жидких пробах на AAС Perkin-Elmer.  Для AAС Perkin-Elmer пробоподготовка осуществлялась следующим образом: к 0,05 г сухой пробы добавляли 1 мл концентрированной азотной кислоты, т.е. примерно в соотношении  1:20, и выдерживали четверо суток при комнатной температуре. Перед измерением пробу разбавляли так, чтобы концентрация элементов находилась в рабочей области прибора. В табл. 2. приведены полученные результаты.








Несмотря на неоспоримые положительные стороны прямого анализа элементов в сухих пробах – практически совмещение процессов озоления и атомизации, следовательно, существенное сокращение времени пробоподготовки и отсутствие необходимости применения агрессивных жидкостей при озолении образов, возникают некоторые трудности, самоустраняющиеся при накоплении опыта работы на приборе. Это:       а) малый вес пробы ( от 0,5 до 10 мг), требующий определенного навыка работы с аналитическими весами; б) отработка механизма переноса пробы в графитовую печь (чашку); в) необходимость индивидуального подбора температурных режимов озоления для проб животного и растительного происхождения. 
Замечено также, что соотношение максимума сигнала атомизируемого элемента к площади под ним, у различных образцов отличается (табл. 3). Поэтому при вычислении концентрации получаются разные результаты, исходя из анализа максимума и площади пика.
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